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摘 要 利用 OM、SEM、XRD 和 TEM 等 方法 对 6%Si 铸 态 高 硅 奥 氏 体 不 锈 钢 在 不 同 固 深 处 理 温度 下 的 bcc 相 的 演变 规律 
进行 了 研究 ， 分 析 了 不 同 固 溶 处 理 温度 下 组 织 中 bec 相 的 回 溶 与 重新 析出 过 程 中 元 素 变化 、 形 貌 和 结构 特征 ， 并 制定 合理 的 热 
处 理 制度 。 结 果 表 明 ，69%Si 高 硅 不 锈 钢 铸 态 组 织 中 的 析出 相 主 要 为 bcc 相 ， 该 相沿 晶 界 和 枝 晶 间 分 布 ， 并 富 含 Mo、Si、Ni 等 
元 素 ， 晶 格 常数 a=0.8747 nm。 样 品 在 1050~1200 'C、2h 固 溶 处 理 时 ，bcc 析出 相 中 的 Mo、Cr 元 素 含量 随 温 度 的 升 高 而 增加 ; 
当 温 度 达到 1200 'C 时 bcc 相 发 生 回 溶 ， 在 1250 CC、2 h 固 溶 处 理 时 bcc 相 重 析出 。 
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ABSTRACT After decades of development, high silicon austenitic stainless steels are widely 
concerned about due to their excellent corrosion resistance and good mechanical properties. Till 
now, 4%S1i high silicon stainless Steel have been widely used, but it is not doing well under the 
condition of high temperature and strong oxidizing medium. 6%Si high Silicon austenitic Stainless 


steels can resist in the strong oxidizing medium when the temperature is up to 100 ‘°C. But the 
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increase of Si may lead to the increasing of precipitation Such as bcc phase, which may cause hot 
cracks during heat processing. As a result, obtain a temperature range which is without 
precipitation is of essential. The bcc phase evolution mechanism of 6%Si as-cast high silicon 
austenitic stainless steel under different solid solution treatment temperature was investigated by 
means of OM, SEM, XRD and TEM in this work. In order to study the precipitation and 
re-dissolution of bcc phase, the distribution of alloy elements, morphology and crystal structure of 
the bcc phase were analyzed under different solution treatments. Moreover, the heat-treated 
schedules were made based on the experimental results. The results indicated that the solid 
solution treatment temperatures had a great influence on the microstructure of 6%Si high silicon 
austenitic stainless steel. The precipitates existed in the as-cast Structure were mainly bcc phase 
with a lattice constant of 0.8747 nm, rich in Mo, Si and Ni elements, and distributed in grain 
interior and grain boundary. The bcc phase redissolved during the solution when the temperature 
was between 1050~1200 °C for 2 h. The contents of Mo, Si and Ni increased with the rising 
solution temperature. Furthermore, the bcc phase re-precipitated when the test specimen Was heat 
treated at 1250 ‘C for 2h. The re-precipitated phase has the same composition with that in the 
as-cast structure. Thus the optimal solid solution treatment temperature of 6%Si high Silicon 
austenitic stainless is 1100~1200 ‘C for2h. 


KEY WORDS 6%Si as-cast high silicon austenitic stainless Steel]，bcc phase, re-dissolution, 
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高 硅 不 锈 钢 由 于 其 优异 的 耐 高 温 浓 人 硫酸、 硝酸 腐蚀 性 能 , 较 低 的 合金 成 本 和 良好 的 力学 
性 能 ， 在 化 工 生产 设备 中 备 受 关注 上 。 高 硅 不 锈 钢 通常 含有 4%~7% (质量 分 数 ， 下 同 ) 的 
Si， 如 Saramet 不 锈 钢 和 Sandvik SX 不 锈 钢 中 ,其 中 Si 的 质量 分 数 均 达到 了 5%~6%， 其 在 
浓度 大 于 98%、 温 度 为 130 的 浓 硫 酸 中 的 腐蚀 速率 仅 为 0.1 mm/a 左右 (一 。 高 硅 不 锈 钢 
之 所 以 在 高 温 强 氧化 介质 中 具有 优良 的 耐 蚀 性 能 ， 与 其 具有 较 高 的 Si 含量 密切 相关 。Si 的 
加 入 促进 了 不 锈 钢 的 钝 化 ， 使 其 表面 形成 外 层 以 SiO,、 内 层 以 Cr20; 为 主 的 钝 化 膜 ， 印 化 膜 
通过 抑制 阴极 反应 阻碍 了 均匀 腐蚀 和 晶 间 腐蚀 ， 且 Si 的 含量 越 高 ， 耐 蚀 性 越 好 人 所 。 但 另 
一 方面 ，Si 含量 的 增加 使 得 高 硅 不 锈 钢 的 析出 相 增 多 ， 如 bcc 相 、CrsSi 和 o 相等。 其 中 bcc 
相 在 凝固 过 程 中 析出 ， 在 热处理 不 当时 ，bcc 相 的 存在 会 削弱 唱 界 强度 ， 在 热 加 工 过 程 中 易 
产生 热 裂 纹 等 缺陷 导致 产品 报废 ， 生 产 难度 加 大 。 


目前 , 国内 关于 高 硅 不 锈 钢 的 研究 大 多 集中 在 Si 含量 为 4% 左 右 的 高 硅 不 锈 钢 ， 且 多 数 
为 铸 钢 ， 如 Cs 钢 (00Cr17Ni15Si4Nb)、C4 钢 (00Cr14Ni14Si4) 等 (1,， 仅 有 少量 的 变形 高 硅 不 
锈 钢 ， 如 KY704 钢 ， 但 KY704 高 硅 奥 氏 体 不 锈 钢 主要 适用 于 温度 小 于 50 'C 的 硝酸 中 ， 对 
于 高 温 环境 下 的 强 氧化 介质 并 不 适用 0 。 质 量 分 数 为 6%Si 的 高 硅 不 锈 钢 在 100 C 以 上 的 
强 氧化 介质 中 的 耐 腐蚀 性 能 优越 , 但 目前 国内 对 其 组 织 性 能 及 制备 工艺 的 研究 很 少 , 尤其 是 
针对 6%Si 高 奎 不锈钢 的 高 温 微 观 组 织 稳定 性 的 研究 非常 欠缺 必 29， 而 关于 bcc 相 析出 行为 
的 研究 更 鲜 有 报道 。 因 此 ， 掌 握 bcc 相 演变 规律 ， 获 得 无 bcc 析出 相 的 温度 区 间 ， 从 而 使 高 
硅 不 锈 钢 获得 良好 的 热 加 工 性 能 对 工程 化 应 用 至 关 重 要 。 


本 工作 围绕 6%Si 高 硅 奥 开 体 不 锈 钢 在 不 同 固 深 处理 温度 下 组 织 演变 规律 展开 研究 ， 通 
过 调节 固 浴 处 理 温度 来 研究 组 织 中 bcc 相 的 回 溶 与 重新 析出 过 程 中 的 元 素 变化 、 形 貌 和 结构 
特征 。 以 期 为 6%Si 高 硅 不 锈 钢 的 工程 应 用 及 更 高 Si 含量 的 不 锈 钢 的 开发 提供 理论 参考 。 
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1 实验 方法 


本 实验 采用 真空 感应 冶炼 方式 进行 6%Si 高 硅 不 锈 钢 合金 钢锭 的 冶炼 冶炼 的 铸 锭 质量 
为 25 kg， 直 径 为 120 mm,， 合金 成 分 (质量 分 数 ，%) 为 : C 0.035，Mn 1.2，Si 5.85，Cu 1.31， 
Cr 18.3，Mo 0.96，Ni 22.2，P 0.007，S 0.003，Fe 余 量 。 在 冶炼 的 铸 锭 底部 切取 15 mm X15 
mm 的 试 样 ， 取 样 位 置 为 铸 锭 的 中 心 部 位 和 1/2 半径 处 ， 取 样 厚度 约 为 15 mm。 


首先 借助 热力 学 软件 Thermo-Calc 对 合金 组 织 中 的 平衡 相 进行 计算 , 分 析 合金 在 凝固 过 
程 中 合金 相 的 变化 规律 ， 并 制定 样品 的 热处理 制度 为 1050、1100、1150、1200 和 1250 'C 
保温 120 min。 采 用 SSJ-13B 12 kw 箱 式 电阻 炉 进行 固 溶 处 理 后 水 冷 ， 并 将 热处理 后 的 样品 
经 砂纸 打磨 抛光 后 ， 在 30 mL 甘油 +10 mL HNO3+20 mL HF 腐蚀 液 中 浸 蚀 6 min。 腐 蚀 后 在 
Axiophoto 2 image E 型 金 相 显微镜 (OM) 上 进行 显 微 组 织 观察 ， 用 SSX-550 型 扫描 电子 显 
微 镜 (SEM) 及 能 谱 分 析 仪 (EDS) 对 样品 的 显 微 组 织 和 析出 相 成 分 进行 分 析 , 并 采用 Sic IAS 图 
像 分 析 软 件 统计 析出 相 的 数量 。 采 用 D/max-2500PC 型 X 射线 衍射 仪 XRD) 确 定 析出 相 的 晶 
体 结 构 。 采 用 Struers Tenupol-5 型 双 喷 减 薄 仪 在 10% 高 氧 酸 乙醇 溶液 中 、 电 压 为 16~18 V、 
温度 为 -20~-25 尼 的 条 件 下 进行 透射 电子 显微镜 样品 减 薄 ， 并 借助 Tecnai F20 型 透射 电镜 
(TEM) 分 析 析 出 相 的 形 貌 和 晶体 结构 。 采 用 SETSYS Evolution18 综合 热 分 析 仪 (DSC) 来 考 
察 其 在 熔化 与 凝固 过 程 中 , 组 织 中 析出 相 的 析出 规律 。 首先 将 样品 快速 加 热 至 600 C 稍 许 停 
留 , 然后 以 5 'C/min 升温 速率 ,从 600 升温 至 1500 'C, 再 以 5 'C/min 降温 速率 从 1500 'C 
降 至 600 CC， 最 后 快速 冷却 至 室温 。 实 验 过 程 中 采用 Ar 气 保护 ， 流 量 30 mL/min。 


2 实验 结果 


2. 1 热力 学 平衡 相 图 计算 


采用 Thermo-Calc 热力 学 软件 (TCFE7 数据 库 ) 对 6% Si 高 硅 不 锈 钢 在 平衡 条 件 下 合金 组 
织 随 温 度 的 变化 规律 进行 计算 ,根据 计算 结果 中 各 析出 相 析 出 的 温度 区 间 来 制定 实验 固 溶 处 
理 温度 ， 参 与 计算 的 合金 元 素 为 C、Mn、Cu、Mo、Ni、Cr、Si 等 。 


图 1a 为 热力 学 平衡 相 随 温度 变化 的 整体 图 (质量 分 数 0~100%)， 图 1b 为 局 部 平衡 相 随 
温度 变化 的 规律 (质量 分 数 0~10%)。 由 图 中 可 以 得 出 合金 的 液 相 线 在 1290 “C 左 右 ， 在 凝固 
过 程 中 ， 合 金 中 主要 组 织 为 奥 氏 体 。 合 金 在 温度 低 于 1230 'C 时 有 bcc 相 析 出 ， 且 bcc 相 的 
析出 量 随 着 温度 的 降低 先 增 加 后 减少 ， 在 约 1180 'C 时 bcc 相 含量 达到 最 高 ， 约 为 7% 。 合 
金 在 800 'C 时 开始 有 大 量 o 相 析 出 ， 在 600 'C 时 其 析出 量 达 到 25% 左 右 。 
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图 1 平衡 态 下 6%Si 高 硅 奥 氏 体 不 锈 钢 析出 相 含量 与 温度 之 间 的 关系 


Im 


Fig.1 Mass fraction of phases as a function of temperature in 6%Si high silicon austenitic stainless 


steels at thermodynamic equilibrium state (1—y, 2—G, 3 一 Laves, 4 一 M6C, 5 一 bcc, 6—liquid, 7 
一 Cr3S1 8 一 O) 


(a) whole graph (mass fraction ranged from 0 to 100%) 


(b) amplification graph (mass fraction ranged from 0 to 10%) 


Temperature / °C 


Liquid Solid 


图 2 平衡 态 下 6%Si 高 硅 奥 氏 体 不 锈 钢 bcc 相 凝 固 规律 


Fig.2 Solidification characteristics of bcc-phase in 6%S1i high Silicon austenitic stainless Steels at 


thermodynamic equilibrium state 


为 进一步 探究 合金 在 凝固 过 程 中 合金 相 的 组 成 , 采用 热力 学 软件 计算 了 合金 相 随 温度 的 
降低 而 变化 的 规律 ， 如 图 2 所 示 。 在 1290 CC 时 合金 开始 发 生 凝固 ， 首 先 凝固 形成 Y 相 ， 随 
着 温度 的 不 断 降低 ， 液 相 不 断 减少 ，y 相 不 断 增 加 。 当 温度 为 1230 CC 时 ， 合 金 中 开始 析出 
bcc 相 ， 此 时 合金 组 织 组 成 为 液 相 (CD)、bcc 相 和 ?Y 相 。 温 度 继续 下 降 至 1200 'C 时 ，MeC 相 
开始 析出 ， 合 金 相 组 成 为 液 相 、bcc 相 、yY 相 和 WasC 相 。 当 温度 为 1100 'C 时 ，Laves 相 开 始 
析出 ， 合 金 相 组 成 为 bcc 相 、Yy 相 和 Laves 相 。 计 算 结果 表明 ， 合 金 在 凝固 过 程 中 合金 相 的 
析出 规律 为 : 工 一 L+Yy 一 L+bcc+y 一 L+bcc+y+M6C 一 bcc+y+Laves。 由 此 可 见 , 在 1050~1290 'C 
凝固 过 程 中 可 能 出 现 的 析出 相 有 bcc 相 、MsC 相 、Yy 相 和 Laves 相 。 


2. 2 铸 态 显 微 组 织 分 析 


图 3 为 6% 高 硅 不 锈 钢 铸 锭 边 部 (1/2 半径 ) 和 中 心 位 置 的 OM 像 。 试 样 1/2 半径 处 由 于 液 
态 金属 冷却 缓慢 ， 温 度 梯 度 平 组 而 形成 了 粗大 的 柱状 树枝 唱 ( 图 3a)， 且 枝 晶 间 有 大 量 的 析出 
相 析 出 (图 3c)。 试 样 中 部 为 树枝 晶 ( 图 3b)， 与 试 样 边 部 组 织 (图 3a) 相 比 冷却 更 为 缓慢 ， 组 织 
更 为 粗大 。 由 图 3d 局 部 放大 组 织 可 见 ， 在 晶 界 和 枝 晶 间 均 有 大 量 的 块 状 析 出 相 析 出 。 

为 进一步 分 析 析 出 相 的 形 貌 和 成 分 ， 对 铸 锭 的 1/2 半径 处 和 中 心 部 位 的 组 织 进行 了 SEM 
观察 ， 并 采用 二 次 电子 像 (SE) 和 背 散 射电 子 (BSE) 像 进行 分 析 ， 如 图 4 所 示 。 由 二 次 电子 图 
像 (图 4a) 可 以 看 到 析出 相 呈 共 析 组 织 的 特征 。 由 图 4b 的 BSE 像 可 见 ， 析 出 相 图 像 衬 度 均 呈 
浅 灰 色 , 析出 相 呈 连续 块 状 析出 ,可 以 判断 铸 态 组 织 中 析出 相 种 类 只 有 一 种 ， 并 未 发 现 热力 
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学 软件 中 计算 的 MeC 相 和 CrsSi 相 。 采 用 EDS 对 析出 相 和 基体 分 别 取 3 点 进行 了 成 分 分 析 ， 
并 得 出 平均 值 ， 如 表 1 所 示 ， 可 以 确定 ， 析 出 相 和 基体 的 合金 成 分 分 布 均匀 ， 且 析出 相 中 
Si、Ni、Mo 含量 高 于 基体 ，Fe 含量 则 低 于 基体 ， 是 一 种 高 Si、Ni、Mo 的 析出 相 。 


precipitation 


precipitation 


图 3 6%Si 高 硅 不 锈 钢 铸 锭 边 部 (1/2 半径 ) 和 中 心 位 置 的 OM 像 


Fig.3 Low (a, b) and high (c, d) magnified OM images optical micrographs of edge (1/2 radius) (a, 
c) and core (b, d) in 6%S1i high silicon stainless steel as-cast ingot 


图 46%Si 高 硅 不 锈 钢 铸 锭 的 SEM 像 


Fig.4 SE (a) and BSE (b) images of as-cast 6%Si high silicon stainless steel 
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Table 1 Chemical compositions of as-cast 6%Si high-silicon Stainless Steel 


(mass fraction / %) 


Phase Si Cr Mn Fe Ni Mo Total 
10.28 20.47 1.96 35.92 26.50 4.86 
bcc 100.00 
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图 5 6%Si 高 硅 不 锈 钢 铸 态 组 织 XRD 谱 


Fig.S XRD spectrum of as-cast 6% Si high silicon stainless steel 


“bcc-phase 


图 6 6%Si 高 硅 不 锈 钢 铸 态 组 织 的 TEM 像 及 SAED 谱 


Fig.6 TEM image and SAED pattern (inset) of precipitate of as-cast 6%Si high Silicon Stainless 


Steel 
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通过 XRD 谱 ( 图 5) 和 TEM 像 (图 0) 进 一 步 确定 了 析出 相 的 晶体 结构 为 bcc 结构 ,由 此 可 
知 ， 铸 态 组 织 中 的 bcc 析出 相 与 热力 学 计算 中 凝固 析出 的 bcc 相 相 吻合 ， 为 同一 析出 相 。 且 
由 XRD 和 TEM 分 析 可 知 ，bcc 析出 相 并 不 是 8S-Fe， 它 的 晶 格 常数 为 0.8747 nm。 至 此 ， 可 
以 得 出 ， 在 6%Si 高 硅 不 锈 钢 铸 态 凝固 组 织 中 的 析出 相 是 一 种 沿 晶 界 和 枝 唱 间 分 布 ， 富 Si、 
Ni、Mo 元 素 ， 有 具有 bcc 结构 的 析出 相 。 这 种 析出 相 在 文献 中 鲜 见 报道 ， 关 于 其 析出 机 制 还 
需要 大 量 深入 的 研究 。 


2. 3 固 溶 处 理 温度 对 组 织 的 影响 


由 铸 态 组 织 分 析 可 知 ， 冶 炼 后 的 铸 态 钢锭 中 有 大 量 bcc 析出 相 析 出 ， 一 般 认 为 bcc 结构 
析出 相 以 大 块 状 形 貌 在 晶 界 或 枝 晶 间 析 出 , 会 对 材料 的 热 加 工 性 能 产生 不 利 影响 ， 导 致 样品 
开裂 等 问题 产生 。 且 由 Thermo-Calc 热力 学 相 图 的 计算 (图 1) 可 以 看 出 ，bcc 相 在 800 'C 时 
可 能 会 转化 为 o 相 ，,o 相 会 严重 破坏 材料 的 使 用 性 能 5 入。 为 避免 破坏 热 加 工 性 能 ， 应 对 铸 
态 钢锭 进行 固 溶 处 理 来 消除 析出 相 。 


图 7 为 6% Si 高 硅 奥 氏 体 不 锈 钢 在 1050、1100、1150、1200 和 1250 人 C 固 溶 处 理 保温 
120 min 后 的 铸 态 组 织 SEM 像 , 而 图 8 为 在 不 同 固 溶 处 理 温度 下 保温 120 min 的 样品 中 析出 
相 数量 的 统计 结果 。 图 7a 和 为 铸 态 样品 在 1050 和 1100 C 固 溶 处 理 时 析出 相 的 分 布 情况 。 
ey 可 见 随 着 温度 的 升 高 ， 析 出 相 开 始 向 基体 中 回 溶 ， 此 时 基体 中 仍 残 留 4.04% 和 1.75% 左 右 的 
© 析出 相 。 这 是 由 于 此 时 没有 达到 足够 的 温度 ， 且 bcc 相 中 富 含 Si、Ni、Mo 等 原子 半径 较 大 
的 元 素 ， 原 子 在 fcc 结构 的 基体 中 扩散 速率 较 慢 , 扩散 需要 更 长 的 时 间 , 在 1050 和 1100 'C 
上 ~ 固 深 120 min， 铸 态 组 织 中 的 析出 相 不 能 完全 回 溶 进 基 体 中 。 当 固 洲 温度 达到 1150 'C 时 (图 
a 7c)， 原 子 扩散 速率 增加 ， 析 出 相继 续 向 基体 中 溶解 ， 此 时 样品 的 组 织 为 奥 氏 体 基 体 ， 几 平 
QQ 不 能 发 现 bcc 析出 相 。 当 固 溶 温度 为 1200 'C 时 (图 7d)， 原 子 扩散 比较 充分 ， 析 出 相 已 完全 
回 溶 到 奥 氏 体 基体 ， 从 图 中 可 以 见 到 清晰 的 晶 界 。 由 此 可 见 ， 固 溶 温度 对 这 种 bcc 结构 的 析 
出 相 的 影响 很 大 , 温度 升 高 , 析出 相 的 回 溶 量 增加 , 直至 完全 回 溶 。 当 固 溶 温 度 达到 1250 'C 
时 ， 组 织 中 再 次 有 析出 相 的 析出 ， 析 出 量 为 7.3% 左 右 。 从 图 7e 可 以 看 出 ， 析 出 相沿 晶 界 三 
它 角 交 界 处 和 枝 晶 间 分 布 。 图 7f 为 1250 C 固 溶 处 理 时 晶 界 处 的 放大 图 片 ， 可 以 清晰 地 见 到 
© 析出 相 的 形 貌 呈 块 状 或 条 带 状 。 由 热力 学 计算 可 知 ，1250 ' 已 为 固 / 液 两 相 区 ， 为 了 研究 这 
种 回 溶 后 新 析出 相 的 成 分 和 结构 ， 采 用 EDS 分 析 了 1250 'C 固 溶 温度 下 析出 相 的 元 素 组 成 ， 
并 采用 XRD 谱 和 TEM 像 分 析 了 新 析出 相 的 形 貌 和 蝇 体 结构 。 

表 2 为 图 8 中 不 同 固 溶 处 理 温度 下 保温 120 min 的 析出 相 成 分 的 EDS 分 析 结果 ， 每 个 
温度 下 分 别 取 3 点 进行 EDS 分 析 ， 并 取 平 均值 。 由 成 分 分 析 结果 可 知 ， 在 同一 温度 下 析出 
相 成 分 分 布 均匀 ， 其 成 分 随 固 游 温度 的 变化 而 变化 , 在 1050 和 1100YC 固 溶 处 理 的 组 织 中 析 
出 相 Si、Ni 元 素 含量 较 铸 态 组 织 中 析出 相 ( 表 1) 的 含量 降低 , 而 Mo、Cr 元 素 含量 有 所 升 高 。 
而 在 1250 'C 时 新 析出 的 相 中 Mo、Cr 元 素 含量 降低 , Si、Ni 元 素 含 量 升 高 .将 样品 在 1250 'C 
回 溶 处 理 时 新 析出 相 的 成 分 ( 表 2) 与 铸 态 析出 相 成 分 ( 表 D 进 行 对 比分 析 可 知 ，2 种 情况 下 的 
析出 相 成 分 相近 ， 均 为 富 Si、Ni、Mo 的 析出 相 。 
图 9 为 6%Si 高 硅 不 锈 钢 1250 人 C 固 溶 处 理 后 的 XRD 谱 。 可 以 看 到 ，1250 'C 固 溶 处 理 
后 的 衍射 峰 在 位 置 上 与 铸 态 的 衍射 峰 ( 图 9) 相 比 ， 几 乎 没有 变化 ， 只 是 强度 较 弱 ， 这 可 能 上 
新 析出 相 的 含量 较 少 有 关 。 这 说 明 固 溶 处 理 并 没有 改变 合金 中 析出 相 的 结构 。 同 时 ， 结 合 
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TEM 像 和 SAED 谱 ( 图 10) 分 析 可 以 确定 ，1250 'C 时 新 析出 相 的 晶体 结构 为 bcc 结构 ， 唱 格 
常数 为 0.8747 nm。 由 此 可 知 ， 新 析出 相 与 铸 态 析出 相 的 晶体 结构 和 唱 格 常数 均 相 同 。 因 此 ， 
可 认为 合金 在 凝固 时 析出 的 bcc 相 在 1250 'C 时 重新 析出 。 综 上 所 述 ， 为 避免 bcc 相 析出 ， 

合理 的 热处理 制度 应 在 1100~1200 'C 较 为 合适 。 


am | in 


图 7 不 同 热处理 温度 下 保温 120 min 铸 态 样品 的 SEM 像 


Fig.7 SEM images of the bcc phase in 6%Si high Silicon stainless steel after Solution treatment 
temperatures of 1050 ‘°C (a), 1100 CC (b), 1150 °C (¢), 1200 CC (d)and 1250 °C (e,f) for 120 


min 


一 里 一 bcc 中 
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图 8 不 同 固 溶 温度 下 析出 相 析 出 量 统计 


Fig.8 Volume fraction of precipitates under different solution treatment temperatures 
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表 2 图 7 中 bcc 析出 相 的 EDS 分 析 


Table 2 EDS analyses of bcc phases in Fig.7 


(mass fraction / %) 


Temper 
ature Point Si Cr Mn Fe Ni Mo Total 
/C 
8.82 23.57 1.23 40.34 17.63 8.4 
1050 1 100.0 


40.41 #0.60 4025 +1.94 #091 +1.35 
23.79 1.38 38.25 18.43 9.16 

1100 2 940.5 100.0 
40.59 40.22 4057 #0.52 40.49 

11.74 18.27 1.66 32.46 26.87 do 


士 ].1 +1.41 +0.4 +1.89 +1.42 +1.5 


1250 3 


Intensity / a.u 


1 1 1 
20 40 60 80 100 


图 96%Si 高 硅 不 锈 钢 1250 'C 固 溶 处 理 后 的 XRD 谱 


Fig.9 XRD spectrum of solution treatment sample(1250 ‘C, 120 min) of 6%Si high silicon 
stainless steel 
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图 10 6%Si 高 硅 不 锈 钢 固 深 处 理 1250 '‘C 的 TEM 像 及 SAED 谱 


Fig.10 TEM image and SAED pattern of 6%S1i high Silicon Stainless steel after heat treated at 
1250 °C 


3 分析 讨论 


固 溶 处 理 对 析出 相 的 影响 过 程 如 下 : 在 温度 达到 1100 ‘CC 以 上 时 , 一 次 bcc 相 发 生 回 溶 ， 
在 1200 人 时 bcc 相 全 部 回 溶 到 基体 中 ， 在 1250 'C 时 bcc 相 重 析出 ， 在 bcc 相 回 溶 与 重 析 
出 的 过 程 中 ， bcc 相 成 分 发 生变 化 。 根据 Thermo-Calc 平衡 相 图 (图 1) 可 以 判断 平衡 态 下 该 合 
金 的 液 相 线 为 1290 左右 ， 因 此 当 固 溶 温度 达到 1250 'C 时 ， 由 于 唱 界 具有 较 高 的 畸变 能 
且 富 集 了 Si 和 Mo 元 素 ， 导 致 唱 界 处 优先 于 唱 内 先 发 生 熔化 ， 从 而 发 生 了 唱 界 液化 的 现象 。 
而 在 固 溶 处 理 结束 ,样品 水 济 冷 却 过 程 中 ,基体 相 熔 点 较 高 而 优先 于 晶 界 处 先 结晶 LH， 同 
时 bcc 相 重 析出 。 
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图 11 6%Si 高 硅 奥 氏 体 不 锈 钢 热 流 变 化 分 析 的 DSC 曲线 


Fig.11 DSC curves of 6%Si high-silicon austenitic stainless steel 


结合 加 热 和 冷却 过 程 中 热流 变化 进一步 分 析 解 释 bcc 相 回 溶 和 重 析出 的 过 程 ， 如 图 11 
所 示 。 从 600 'C 以 5 'C/min 升温 至 1500 "CC， 唱 界 处 的 bcc 相 在 1248 “C 大 幅 吸 热 ， 开 始 熔 
化 。 在 1280 'C 时 基体 开始 熔化 ， 但 由 于 bcc 相 的 熔化 温度 与 合金 熔点 相近 ， 二 者 的 吸 热 峰 
合 , 因此 由 图 中 只 可 以 见 到 明显 的 拐点 。 当 温度 达到 1339 'C 时 合金 完全 熔化 , 停止 吸 热 ， 
峰值 温度 为 1339 ‘C。 当 样品 以 5 'C/min 从 1500 'C 降 至 600 'C, 合金 在 1312“C 开 始 急剧 放 
热 ， 应 为 液体 凝固 放 热 所 致 ， 液 相 线 温度 为 1312 'C， 当 温度 为 1261 'C 时 再 次 放 热 ， 结 合 
1250 CC 时 的 显 微 组 织 分 析 可 知 此 峰 应 为 bcc 相 析出 凝固 放 热 所 致 。 升 温 过 程 中 吸 热 峰 出 现 
的 起 始点 与 降温 过 程 中 第 二 个 放 热 峰 位 置 相对 应 , 应 为 bcc 相 的 溶解 或 析出 时 的 吸 热 或 放 热 
过 程 。 由 此 解释 了 合金 在 1250 'C 时 bcc 相 的 回 游 与 重 析出 的 行为 ， 同 时 也 与 Thermo-Calc 
平衡 相 图 的 计算 结果 和 实验 结果 相 吻 合 。 


在 固 溶 处 理 过 程 中 ，bcc 相 回 溶 与 重 析出 时 ，bcc 相 的 成 分 发 生 了 变化 。 由 表 2 可 以 看 
出 高 硅 奥 氏 体 不 锈 钢 中 bcc 相 回 溶 与 重 析出 过 程 中 的 元 素 成 分 变化 趋势 。 与 表 1 铸 态 组 织 中 
bcc 相 的 成 分 对 比 可 知 ,，Mo、Cr 元 素 随 温度 的 升 高 而 增加 ， 而 在 1250 它 固 溶 处 理 后 重 析出 
的 bcc 相 成 分 与 一 次 bcc 相 成 分 又 趋 于 一 致 ， 这 种 成 分 的 变化 主要 是 因为 析出 相 为 bcc 结构 
的 固溶体 ， 合 金 组 织 中 的 原子 随 温 度 的 变化 扩散 能 力 不 同 导致 。 在 铸 态 组 织 中 bcc 相 中 的 
Mo 元 素 含量 为 (4.86 士 0.31)%， 而 基体 相 中 Mo 的 含量 仅 为 (0.93 土 0.15)%， 这 是 由 于 在 合金 
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最 初 凝固 过 程 中 ， 由 于 Mo 是 体 心 立方 结构 ， 在 y-Fe 中 的 溶解 度 较 低 ， 易 被 排挤 到 蝇 界 处 ， 
在 凝固 时 在 晶 界 处 脱 溶 形 成 富 Mo 的 bcc 相 。 在 固 溶 处 理 过 程 中 由 于 高 Mo 的 bcc 相 的 析出 
导致 唱 界 处 Mo 的 含量 降低 , 由 于 浓度 梯度 的 关系 使 得 唱 内 的 Mo 元素 自发 地 向 晶 界 处 扩散 ， 
且 随 着 固 溶 温度 的 升 高 ，Mo 原子 的 扩散 能 力 增强 ，bcc 相对 Mo 元 素 的 固 溶 度 也 增 大 。 故 
固 溶 温度 在 1050~1100 时 ，bcc 相 中 Mo 元 素 含量 随 温度 的 升 高 而 升 高 ， 当 固 洲 温度 为 
1050 'C 时 ，bcc 相 中 Mo 元 素 的 含量 为 (8.40 士 1.353)%， 当 固 深 温度 上 升 到 1100 'C 时 ，Mo 
元 素 的 含量 已 达到 (9.16 士 0.49)%。 当 温度 达到 1200 '‘C 时 ，bcc 相 已 完全 回 溶 。 当 温度 在 
1250 ‘C 时 ， 此 时 固 溶 温 度 已 处 于 合金 固 相 线 附近 ， 蝇 界 处 开始 熔化 ，y-Fe 相 固 深 了 原先 在 
bcc 相 中 的 Mo， 导 致 唱 界 处 Mo 元 素 含量 下 降 为 (4.64 士 1.3) 多 。 但 由 于 晶体 结构 的 关系 ， 
Mo 元 素 在 bcc 固溶体 中 的 溶解 度 大 于 在 y-Fe 中 的 溶解 度 ， 在 此 时 冷却 ， 晶 界 处 聚集 的 过 饱 
和 的 Mo 元 素 会 因 温 度 的 又 降 而 重新 析出 。 此 时 晶 界 处 发 生 凝 固 的 过 程 与 最 初 铸 态 组 织 凝 固 
过 程 类 似 , 因此 在 温度 为 1250 人 时 所 形成 的 析出 相 成 分 与 铸 态 组 织 中 bcc 相 成 分 趋 于 一 致 。 


4 结论 


(1) 6%Si 高 硅 奥 氏 体 不 锈 钢 的 铸 态 组 织 中 的 一 次 析出 相 和 经 1250 C 固 溶 处 理 120 min 
的 组 织 中 的 重 析 出 的 相 均 为 bcc 相 , 该 相 在 铸 态 组 织 中 呈 粒 状 或 连续 条 块 状 分 布 于 沿 晶 界 和 
枝 唱 间 ， 在 1250 “C 重 析出 时 治 晶 界 和 唱 内 呈 块 状 或 条 状 在 晶 界 析出 。bcc 相 富 含 Mo、Si、 
Ni 等 元 素 ， 唱 格 常数 a=0.8747 nm。 


(2) bcc 相 在 合金 凝固 时 析出 ， 在 1200 C 固 溶 处 理 时 完全 回 溶 ， 在 1250 CC 固 溶 处 理 时 
发 生 重 析出 。bcc 相 的 元 素 成 分 在 回 溶 与 析出 过 程 中 ， 在 1050~1200 'C 时 Mo、Cr 元 素 含 量 
随 温度 的 升 高 而 增加 ， 在 1250 时 析出 相 的 成 分 又 与 铸 态 组 织 中 析出 相 的 成 分 趋 于 一 致 。 


(3) 固 溶 处 理 时 将 铸 态 组 织 中 bcc 相 回 深 到 基体 中 ， 并 避免 bcc 相 重 析出 ， 合 理 的 热 处 
理 温度 为 1100~1200 'C。 
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